DUNG DICH GLYCERYL TRINITRAT

‘

Cén 1,00 g ché pham vao céc c¢6 mé dung tich 250 ml va
thém 50 ml acid acetic khan (TT). Chuan 46 bing dung
dich acid percloric 0,1 N (CP). Xéc dinh diém két thac
bang phuong phap chuidn ¢ do dién thé (Phy lyc 10.2).

1 ml dung dich acid percloric 0,1 N (CP) tuong duong véi
22,44 mg C3HssCLN O,

Bio quan
Tranh é4nh sang.

Loai thudc

Sat trung.

Ché phim

Dung dich rira, dung dich stic mi¢ng, gel hén hop clorhex-
idin va lidocain.
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Dung dich glyceryl trinitrat 1a dung dich ¢6 chira tr 1 %
(kUkl) dén 10 % (kUK]) cia propan-1,2,3-triyl trinitrat
trong ethanol 96 %. Phai chira tir 96,5 % dén 102,5 % ham
luwong glyceryl trinitrat ghi trén nhan.

Tinh chat

Dung dich trong, khéng mau hodc hoi vang. Co6 thé tron
1an v6i aceton va ethanol. Glyceryl trinitrat nguyén chéP
thuc té khong tan trong nudc, dé tan trong ethanol, c6 thé
tron lan véi aceton.

Chit y: Dé thuc hién cdc phép this, khi pha loang dung dich
glyceryl trinitrat phdi su dung ethanol khan néu khong cac
giot glyceryl trinitrat nguyén chdt c6 thé tach khoi dung dich.
Sau phép thir, phan can va dung dich con lgi phai dwoc
dun nong trén cdach thuy voi dung dich natri hydroxyd
lodng (TT) trong 5 min.

Dinh tinh

C6 thé chon mét trong hai nhom dinh tinh sau:

Nhém I: A, C.

Nhém 1I: B, C.

A. Phé hép thy hdng ngoai (Phu lyc 4.2) cia ché pham phai
phu hop véi phé hip thu hdng ngoai cua glyceryl trinitrat
chuén. o
Chuin bi mau bang cach nho 50 pl dung dich che pham da
pha lodng néu can bang ethanol (TT) dé dugc dung dich
I % (kl/tt) glyceryl trinitrat, 1én dia nén kali bromid. Bay
hoi dung méi trong chan khong.

B. Phuong phap sic ky 16p mong (Phu luc 5.4).
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Bdn mong: Silica gel G.
Dung méi khai trién: Ethyl acetat - toluen (20 : 80),

Dung dich thir: Pha loang mot lugng ché pham tuon
duong voi 50 mg glyceryl trinitrat thanh 100 m] bang
aceton (TT).

Dung dich déi chiéw: Pha loang r 0,05 ml dung dich glyc&ry}
trinitrat chun thanh 1 ml bang aceton (TT)

Cdch tién fmnh Cham riéng biét 5 ul moi dung dich tréy,
Trién khai sic ky dén khi dung méi di duge 2/3 chigy daj
cta ban mong. Lay ban mong ra, dé khd trong khong khi
Phun ban mong bang dung dich kali iodid - hé tinp bt
(TT) méi pha. Dét ban mong dudi anh sang tir ngog; g
bude séong 254 nm trong 15 min réi quan sat dugi anh
sang ban ngay. Vet chinh trén sic ky d6 cua dung d;ch thi
c6 vi tri, mau sdc va kich thudc tuong (mg véi vét chiyy
trén sic ky 5 cia dung dich di chreu

C. Ché pham phai dap tng yéu cau vé giéi han ham luong,

Mau sic cia dung dich

Pha lodng dung dlch ché pham dén nong do 1 % bang
ethanol (TT), néu can. Dung dich thu dugc phii khong
dwoc ¢ mau dam hon mau cua dung dich miu may v,

(Phu luc 9.3, phuong phap 2).

Tap chit A (nitrat vo co)

Phuong phép séc ky 16p mong (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel G.

Dung moi khai trién: Acid acetic bang - aceton - toluen
(15:30:60).

Dung dich thir: Dung dung dich ché pham. Pha loang dén
nong d6 1 % véi ethanol (TT), néu can.

Dung dich @oi chiéu: Hoa tan 5 mg kali nitrat (TT) trong
1 ml nude rdi pha lodng thanh 100 ml bing ethanol 96 %
Cach tién hanh: Cham riéng biét 1én ban mong 10 pl moi
dung dich trén. Trién khai séc ky dén khi dung méi di dugc
hon 2/3 chi¢u dai cta ban mong. Ly ban mong ra, dé kho
trong khong khi dén khi hét acid acetic, phun bang dung
dich kali iodid - ho tinh bét (TT). Dt ban mong dudi anh
sang tir ngoai ¢ budc séng 254 nm trong 15 min rdi quan
sat dudi anh sang ban ngay Bt ky vét nao tuong (mg véi
vét nitrat trén séc ky d6 cua dung dlCh thir khong dwgc c6
mau ddm hon mau cua vét trén sic ky d6 cta dung dich
ddi chiéu (0,5 % ham luong glyceryl trinitrat, tinh theo
kali nitrat).

Tap chit lién quan

Phuong phap sic ky Iéng (Phu luc 5.3).

Pha dong A: Nudc ding cho sdc ky.

Pha dong B: Acetonitril (TT,).

Dung dich thir: Hoa tan mét lugng ché pham twong (mg
v6i 5,0 mg glyceryl trinitrat trong nude dung cho sac kyva |
pha loang thanh 10,0 ml véi ciing dung méi. i
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Chu y: V&i dung dich glyceryl trinitrat c6 néng 6 16n hon
| % (kUkl), pha loang thanh dung dich ¢6 nong d6 1 %

bing ethanol (TT) truéc khi pha loang béng nuéc.

Dung dich d6i chiéu (1): Pha lodng | ,0 ml dung dich thir

thanh 100,0 ml béng nuéc dung cho sdc ky.

Dung dich doi chiéu (2): Pha lodng 25 pl glyceryl trinitrat

chuan dung dé kiém tra tinh phu hop cua hé théng (chira

tap chat B, C, D va E) thanh 0,5 ml bing nwde ding cho

sdc ky.

Piéu kién sdc ky:

Cot kich thude (25 cm x 4,6 mm) dugc nhdi end-capped

octadecylsilyl silica gel dung cho sic ky (5 pm).

Nhiét d cot: 40 °C.

Detector quang phd tir ngoai & budc song 210 nm.

Téc o dong: 1,5 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cch tién hanh:

Tién hanh sic ky theo chwong trinh dung méi nhu sau:

Thoi gian Pha djng A Pha djng B
(min) (% tt/tt) (% tt/tt)
0-2 90 10
2-10 90 — 50 10 — 50

10 - 20 50 50

Sir dung sic ky dd cung cép kém theo glyceryl trinitrat
chudn dung dé kiém tra tinh phu hop cua hé thong va séc
ky d6 cua dung dich déi chiéu (2) dé xac dinh pic cia tap
chdtB,C,D va E.

Théi gian hru twong ddi so véi glyceryl trinitrat (thoi gian
lwu khoang 15,5 min): Tap chat C khoang 0,19; tap chat B
khoang 0,21; tap chat E khoang 0,63; tap cht D khoang
0,65.

Kiém tra tinh phu hop clia hé théng: Trén sic ky dé cia
dung dich déi chiéu (2), dd phan giai gitra pic cua tap chét
C va pic cua tap chét B it nhét 1a 1,5; do phan giai gitra pic
cta tap chat E va pic cua tap chat D it nhat 1a 1,5.

Tinh him luong phan tram cua cac tap chit clua vao nong
d6 cua glyceryl trinitrat trong dung dich déi chiéu (1).

Gioi han: '

Tap chét B, C, D, E: V&i mdi tap chat, khong dugc qua
0,5 %.

Cac tap chit khac: Voi moi tap chét, khong dugc qua 0,10 %.
Téng cac tap chat: Khdng dugc qua 1,5 %.

Bo qua cac tap chét co ham hugng dudi 0,05 %.

Ghi chu:

Tap chét B: (2RS)-2,3-dihydroxypropyl nitrat.

Tap chat C: 2-hydroxy-1- -(hydroxymethyl)ethyl nitrat.

Tap chat D: (2RS)-3-hydroxypropan-1,2-diyl dinitrat.

Tap chét E: 2-hydroxypropan-1,3-diyl dinitrat.

Dinh lugng
Dung dich thi: Liy chinh xac mt lugng dung dich ché

phim tuong tmg véi khoang 1,0 mg glycery! trinitrat vao
trong binh dinh mirc dung tich 250,0 ml, thém methanol
(TT) t&i vach.

Dung dich doi chiéu: Hoa tan 70,0 mg natri nitrit (TT)
trong methanol (TT) trong binh dinh mirc dung tich 250,0 ml,
thém methanol (TT) t6i vach. Pha loang 5,0 ml dung dich
thu dugc thanh 500,0 ml bing methanol (TT).

Lén luot 1dy 10,0 ml dung dich thir, 10,0 ml dung dich dbi
chiéu va 10,0 ml methanol (TT) vao 3 binh dinh mic dung
tich 50,0 ml. Thém vao mdi binh 5 ml dung dich natri hy-
droxyd loang (TT), ddy nép, trdn déu, roi dé yén & nhiét do
phong trong 30 min. Thém 10 ml dung dich acid sulfanilic
(TT) va 10 ml dung dich acid hydrocloric loang (TT), tron
déu. Sau ding 4 min, thém 10 ml dung dich naphthyleth-
yiend:amm dih ydroclorrd (TT) 0,1 %, pha loang bang nuoc
dén vach va tron déu. Sau 10 min, do dd hap thu ctia dung
dich thtr va dung dich dbi chiéu ¢ 540 nm, sir dung dung
dich trong binh dinh mirc c6 chira 10,0 ml methanol (TT)
lam mau tring.

Tinh ham luong phan trim cua glyceryl trinitrat trong ché

phdm bing cong thirc:
Arxm;x C
Agp x mrx 60,8

Trong do:

A la d6 hap thy cua dung dich thur.

m, 1a khoi lugng can cua natri nitrit (mg).

C 1a ham lugng phan tram natri nitrit dugc sir dung lam
chét dbi chiéu. '

Ay 1a do hap thu cua dung dgch q()i chiéu.

m; 1a khéi luong can cta ché pham (mg).

Bio quén

Bao quan cac dung dich loang (1 % kU/kl) tranh 4nh séng &
nhiét ¢ tir 2 °C dén 15 °C.

Réo quan cac dung dich ddm dédc hon tranh anh sang &
nhiét d¢ tir 15 °C dén 20 °C.

Nhin

Phai ghi ham lugng cua glyceryl trinitrat.

Loai thuoc

Thuoc gidan mach.

Ché phim

Vién nén.
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